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Abstract of DE1 983621 5 

A reactive zone, defined by layers of catalytically activated absorptive material (19) and mineral wool 
(20), is provided at the bottom of the reactor. The analysis sample is fed into these layers by a 
platinum-iridium tube (21) together with oxygen and/or air supply at (6). Heat is supplied by coils (3) 
and the resultant vapours leave at (7) into a conventional analysis cycle. This batch-wise process 
replaces the conventional continuous process in order to realise the objective of providing a clean 
vapor from samples with high salt contents. The analysis loop, supplying the sample and oxygen/air to 
the reactor and receiving the vapor from the reactor, is shown in the line diagram of Fig.1. The vapor is 
cooled in a condenser and passed through silver wool to trap halides. There follows a drier, a 
flowmeter and an infrared photometer. 
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Die folgenden Angaben Bind den vom Anmelder eingereichten Unteriagen entnommen 

(m) Vorrichtung und Verfahren fiir die Elementar-Analytik 

@ Vorrichtung zur Elementar-Analytik fiir die Bestim- 
mung von Kohlenstoff, Stickstoff, Schwefel und/oder Ha- 
Jogenen fiussiger und/oder fester Proben-Substanzen mit 
einer Verbrennungseinrichtung, die einen AnschluB zur 
Eingabe von Proben-Substanz-Mengen und/oder Saure 
und/oder Wasser, einen AnschluS zur Sauerstoff-Zufuhr 
sowie einen AnschlufS fiir die Abfuhr von Verbrennungs- 
gasen sowie eine Heizeinrichtung aufweist, die dadurch 
gekennzeichnet ist, dafS die Verbrennungseinrichtung als 
Reaktor (1) mit einem geschlossenen Behalter (2) ausge- 
bildet ist, wobei der Behalter (2) an seiner Oberseite zu- 
mindest den AnschlufS (7) fiir die Abfuhr der Verbren- 
nungsgase aufweist und wobei zumindest die Sauerstoff- 
Zufuhr (6) und der AnschluS (5) fiir die Eingabe des Pro- 
benmaterials verschlieSbar sind. Weiterhin betrifft die Er- 
findung ein entsprechendes Verfahren fiir eine solcheEle- 
mentaranalytik. 



< 

If) 

CM 

<0 
CO 

00 
O) 




BUNDESDRUCKEREI 12.98 802 067/789/1 24 



DE 198 36 

1 

Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft cine Vorrichtung zur 
Elementar-Analytik fur die Bestimmung von KohlenstofF, 
Stickstoff, Schwefel und/oder Halogenen flussiger und/oder 5 
fester Proben-Substanzen mil einer Verbrennungseinrich- 
tung, die einen AnschluB zur Eingabe von Proben-Mengen 
und/oder Saure und/oder Wasser, einen AnschluB zur Sauer- 
stoff-Zufuhr sowie einen AnschluB fiir die Abfuhr von Ver- 
brennungsgasen sowie eine Heizeinrichtung aufweist. Wei- lO 
terhin betrifft die Erfindung ein Verfahren zur Elementar- 
Analytik fiir die Bestimmung von Kohlenstoff, Stickstoff, 
Schwefel und/oder Halogenen flussiger und/oder fester Pro- 
ben-Substanzen, wobeieiner Verbrennungseinrichtung Pro- 
ben-Substanz-Mengen und/oder Saure und/oder Wasser so- 15 
wie Sauerstoff.in dosierten Mengen zugefuhrt werden, wo- 
bei in der Verbrennungseinrichtung die Proben-Substanz- 
Mengen getrocknet and verbrannt und in einer der \ferbren- 
nungseinrichtung nachgeordneten Analyseeinrichtung ana- 
lysiert werden, 20 

Verfahren und Vorrichtungen der vorstehend genannten 
Art sind allgemein bekannt und werden fur die Elementar- 
Analytik von festen und flussigen Substanzen im Bereich 
Umweltuberwachung, Qualitatskontrolle und Forschung, 
insbesondere fiir die Bestimmung des Anteils an Kohlen- 25 
stoff, Stickstoff, Schwefel und der Halogene einer Substanz 
eingesetzt. TVpischerweise umfassen solche Anaiysevor- 
richtungen ein Ofenrohr mit einer Verbrennungszone, in der 
die zu untersuchende Substanz zunachst getrocknet und 
dann bei maximal 1200'*C verbrannt werden. Die kohlen- 30 
stoffhaltigen Verbindungen in der Proben-Substanz-Menge 
werden dann in die Gasphase iiberfuhrt. Die gasformigen 
Verbrennungsprodukte werden dann in einer ausgangsseitig 
des Ofenrohrs nachgeordneten Analyseeinrichtung analy- 
siert. Ein Ofen, wie er vorstehend angegeben ist, wird in ei- 35 
ner Art DurchfluBbetrieb beU-ieben, d. h. uber das eingangs- 
seitige Ende des Ofenrohrs wird die Probe eingegeben, wah- 
rend an dem anderen Ende des Ofenrohrs die Verbrennungs- 
gase abgefiihrt werden. Grundsatzlich hat sich eine solche 
traditionelle Analytik in der Vergangenheit bewahrt Aller- 40 
dings kann es bei der Venvendung solcher im DurchfluB be- 
triebener Ofenrohranordnungen auftreten, daB diese ver- 
stopfen bzw. sich mit Verbrennungsprodukten und Verbren- 
nungsriickstanden zusetzen, so daB ein kontinuierlicher oder 
gleichmaBiger RuB von Verbrennungsgasen in die nachge- 45 
ordnete Analyseanordnung nicht immer gewahrleistet wird. 
Weiterhin ist die Reinigung von MaU-ixabscheidungen so- 
wie die Einbringung von Feststoflproben schwierig oder un- 
moglich. 

Ausgehend von dem vorstehend beschriebenen Stand der 50 
Technik liegt nun der Erfindung die Aufgabe zugrunde, eine 
Vorrichtung und ein Verfahren der eingangs genannten Art 
derart weiterzubilden, daB die Gefahr einer Verstopfung des 
Ofens weitgehendst ausgeschlossen ist und mit denen die 
gewunschten AnalysevorgSnge wesentlich vereinfacht wer- 55 
den konnen. 

Die vorstehende Aufgabe wird vorrichtungsgemaB durch 
eine Vorrichtung gemaB den Merkmalen gemaB Anspruch 1 
gelost. VerfahrensgemaB wird die vorstehende Aufgabe 
durch ein Verfahren mit den Merkmalen des Anspruchs 16 60 
gelost. 

Durch den Reaktoraufbau als GefaB ist ein Betrieb im so- 
genannten "Batch-Betrieb" oder chargenweisen Betrieb 
raoglich, was im Gegensatz zu cinem im Durchstrom betrie- 
benen Analysegerat den Vorteil hat, daB die Gefahr der Ver- 65 
stopfiing, z. B. durch abgeschiedene Salze, praktisch ausge- 
schlossen ist. Durch den GefaBaufbau des dynamisch be- 
heizten Reaktors mit der M5glichkeit des schnellen Wech- 
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sels des Unterleils des ReaklorgefaBes ist die Messung von 
Feststoffen auf TIC, TC (gesamter Kohlenstoff) und TOC 
uber Sauretrennung des TIC, aber auch uber ein Tempera- 
turprogramm zur TTCTTOC Unterscheidung, einfach m6g- 
lich. 

Der Vorteil der Anordnung ist eine wesentliche Vereinfa- 
chung des Gesamtverfahrens, verbunden mil einer erhebli- 
chen Kosteneinsparung, 

Insbesondere im waBrigen Betrieb oder fiir Proben in 
Wasseraufschwemmung ist die TNb Messung zusatzhch 
moglich, ebenso wie die Messung anderer Elemente, wie 
Schwefel oder Halogene, die gasformige Verbrennungspro- 
dukte bilden. 

Im Prinzip besteht die Moglichkeit, die folgenden Sum- 
menparameter in Verbindung mit einer nachfolgenden, ge- 
eigneten Destination mit demselben Reaktoraufbau, wie er 
auch in Fig. 2 dargestellt ist, die nachfolgend noch naher be- 
schrieben wird, zu bestimmen. 

Ablauf des Verfahrens fiir spezifische Analysevorgange, 
die mit der erfindungsgemaBen Anordnung sequentiell 
durch chemische Reaktion vorgenonunen werden konnen: 

1) Analyse von TC, TN, TS, TX (gesamter Kohlenstoff C, 
gesamter Stickstoff N, gesamtes Schwefel S, gesamte Halo- 
gene X) 

Probe einbringen und unter Vorlage geeigneter Zu- 
schlagstoffe (z. B. WO3) trocknen und verbrennen. 

2) Analyse von TIC (gesamter anorganischer Kohlenstoff) : 

Probe und SalzsSure eindosieren und bei 1(X)'*C einko- 
chen lassen. CO2 aus Karbonaten wird freigesetzt, ausgetrie- 

ben und detektiert. 

3) Analyse von NPOC (nicht fliichtiger organischer Kohlen- 

stoff) 

Verbleibende Riickstande der TIC Messung auf 800 bis 
1000°C erhitzen und entstehendes CO2 messen (Direktme- 
thode). 

4) Analyse von TOC (gesamter organischer Kohlenstoff) 

TC und TIC gemaB 1) und 2) messen und TOC = TC-TIC 
nach Differenzmethode besdmmen» 

5) Analyse von POC (fliichtiger organischer Kohlenstoff) 

Probe ohne Saure eindosieren und bei 100°C einkochen 
oder spiilen mit Tragergas, entweichendes POC durch Nach- 
oxidation zu CO2 oxidieren und detektieren. 

6) Feststoffmessungen fur TC, TOC. TIC, TN, TS, TX, 
NPOC 

Binwiegen der Probe in das ReaktorgefaB, Ansauem und 
Fahren eines Tfemperaturprogramms. 

Fiir die Bestimmungen, wie sie vorstehend aufgefiihrl 
sind, ware mit herkommlichen Melhoden ein erheblich ho- 
herer geratetechnischer Aufbau erforderlich, z. B. an Venti- 
len oder zusatzlichen Reaktoren. 

Das ReaktionsgefaB kann fiir universellen Einsatz aus 
Platin gefertigt werden. Alternativ dazu kommt fiir be- 
stimmte Applikationen auch Edelstahl, Nickel, C^arzglas 
Oder Keramik in Frage. Edelstahl ist dann zu bevorzugen, 
wenn stark korrodierende Proben untersucht werden, wah- 
rend Nickel oder Edelstahl dann als Material fur das Reak- 
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torgcfaB verwendet wird, wenn rctativ sauberes Wasser ana- 
lysierl wird. Quarzglas oder Keramik soUten bevorzugt in 
Fallen eingesetzt werden, bei denen selbst Platin/Irridium 
nicht inert ist. 

Fur die dynamische Heizung kann eine in der Hohe des 5 
Behalters reduzierle Version Einsatz kommen, das bedeutet, 
die Heizeinrichtung uberdeckt nur einen Teil der axialen 
Lange des Reaktoigefafies und wird wahrend der Verbren- 
nung der Probe gemaB spezifischen Temperaturregelkurven 
geregelt. lO 

Der Abdeckkopf kann ebenfalls aus Platin, Edelstahl, 
Quarz oder Keramik bcstehcn. 

Um Alkalien zu binden und zur Oxidationsforderung 
kann vorzugsweise WO3 im Reaktor zum Einsatz kommen. 

Entsprechend der Erfindung wird die Tfemperatur des Re- 15 
aktors, der zum Verbrennen einer zu analysierenden Probe 
eingesetzt wird, im Bereich von Raumtemperatur bis ca. 
nOCC kontrolliert bzw. geregelt. Dadurch kann schritt- 
weise das Wasser der Probe abdestilliert werden. Ist vorher 
angesauert worden, wird dabei TIC (gesamter anorganischer 20 
Kohlenstoff) freigesetzt und gemessen. Der verbleibende 
Ruckstand, bestehend aus Mineralien und kohlensloffhalti- 
gen organischen Verbindungen, wird im selben GefaB auf 
900 bis 1200°C erhitzt und in Gcgenwart von O2 oder syn- 
thetischer Luft, die als Tragergase fungieren, oxidiert. Der 25 
NPOC (nicht fluchtiger organischer Kohlenstoff) wird dabei 
in CO2 UberfUhrt und mit Infrarot-Photometer gemessen. 
Der Siede- und Oxidationsvorgang kann noch durch Zu- 
schlagstoffe im Reaktor, wie WQ3, unterstUtzt werden. 

Das Wesen der Erfindung ist auch darin zu sehen, die bei 30 
der TOC (und TNb (= Gesamtstickstoff, gebunden)) Analy- 
tik (TOC = gesamter organischer Kohlenstoff) ablaufenden 
Trenn- und Verbrennungsvorgange in einem Reaktorverfah- 
ren ablaufen zu lassen. 

Vorzugsweise wird auf dem Boden des Behalters ein Ka- 35 
talysator/Absorbermaterial eingefiillt und oberhalb dieses 
Katalysator/Absorbermaterials Mineralwolle mit Katalysa- 
tormaterial eingefiillt, Wahrend der Verbrennung werden 
die Proben-Substanz-Mengen in das Katalysator/Absorber- 
material bzw. die Mineralwolle zugefuhrl. An Katalysator/ 40 
Absorbermaterial wird die Verbrennung beschleunigt und es 
werden Alkalien gebunden, wahrend die Mineralwolle mit 
Katalysatormaterial dazu dient, gasfbrmige 2fersetzungspro- 
dukte zu oxidieren. Als Katalysatormaterial wird vorzugs- 
weise WO3 und R auf einem Trager verwendet. Die Ver- 45 
brennung wird unler Zufuhr von SauerslofT gefuhrt; dar- 
ubcrhinaus kann uber einen AnschluB, beispielsweise denje- 
nigen iiber den auch das Probenmaterial in den Behalter ein- 
gefuhrt ist, Saure und/oder Wasser zugefiihn werden. Saure 
dient hierbei dazu, aus den Karbonaten (TIC) CO2 freizuset- 50 
zen, wahrend eine Zugabe von Wasser immer dann erforder- 
lich ist, wenn eine Verdunnung und Spulung erfolgt. 

Bevorzugt wird das Zufuhr-Rohrchen aus einem Pladn- 
Iridium-Material gebildet, wodurch erreicht wird, daB eine 
lange Standzeit besteht. 55 

Die Heizeinrichtung kann in ihrer Temperatur geregelt 
werden, wobei bestimmte Temperaturregelkurven, die Fiir 
bestimmte Analysenvorgange erforderlich sind, in einem 
Speicher einer Steuer- und Regeleinheit gespeichert sein 
konnen, so daB definierte Temperaturregelablaufe eingehal- 60 
ten werden konnen, um die Heizeinrichtung mit einem vor- 
gegebenen Temperaturprofil zu betreiben. Um einzelne Ele- 
mcnte in der zu analysierenden Substanz zu bestimmen, 
kann dem AnschluB zur Eingabe von Proben-Substanz- 
Mengen und/oder Saure und/oder Wasser eine ansteuerbare 65 
Dosiereinrichtung zugeordnet werden, so daB fiir die jewei- 
ligen AnalysevoigSnge iiber diese Dosiereinrichtung die 
entsprechenden Mengen an Proben-Substanz, Saure und/ 
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Oder Wasser in den Reaktor zugefuhrt werden. 

Es ist ersichtlich, daB bei diesem geschlossenen Behalter 
als zentraler Teil dieser Vorrichtung zur Elementar-Analytik 
praktisch keine Verstopfungen auftreten konnen, da das Ka- 
talysator/Absorbermaterial und die Mineralwolle am Boden 
des Behalters angeordnet sind, wShrend der AbfluB fiir die 
Verbrennungsgase im oberen Bereich des Behalters vorge- 
sehen ist. Selbst wenn sich an dem Katalysator/Absorber- 
material und der Mineralwolle Stoff'e absetzen, wie bei- 
spielsweise Salzkristalle, so hat dies keinen EinfluB auf die 
Abfuhr der Verbrennungsgase an der Oberseite des anson- 
sten geschlossenen Beh&ters. 

In Stromungsrichtung der Verbrennungsgase gesehen 
wird im AnschluB an den Reaktor-Behalter ein Kondensor 
zur Wasserabscheidung voigesehen. Um Halogene zu absor- 
bieren, wird im AnschluB an den Kondensator eine mit Sil- 
berwolle gefuUte Einrichtung angeordnet, der dann bevor- 
zugt ein Membranschlauch zur Gastrocknung folgt. Bei ei- 
nem solchen Membranschlauch kann es sich um Permapure- 
Material handeln. Dem Membranschlauch ist dann ein 
DurchfluBregler sowie ein Infrarot-Photometer zur Analyse 
nachgeordnet. Die gesamte Vorrichtung bzw. der entspre- 
chende Verfahrensablauf kann mittels einer zentralen Verar- 
beitungseinheit, in dem auch die Temper aturregclprofile 
zum Betreiben der Heizeinrichtung des Reaktor-Behalters 
gespeichert sind, sowie die Dosierung der jeweiligen Pro- 
ben-Substanz-Mengen, gesteuert und geregelt werden. 

Weitere Einzelheiten und Merkmale ergeben sich aus der 
nachfolgenden Beschreibung eines Ausfuhrungsbeispiels 
anhand der Zeichnung. 

In der Zeichnung zeigt 

Fig, 1 eine schematische Darstellung des Gesamtaufbaus 
der erfindungsgemaBen Vorrichtung, mit der das erfindungs- 
gemaBe Verfahren ausfuhrbar ist, und 

Fig. 2 den Reaktor, wie er in Fig, 1 zu sehen ist, in einer 
vergroBerten Darstellung. 

Bei dem Reaktor 1, wie er in der Vorrichtung der Fig, 1 
als zentrales Bauteil eingesetzt ist und wie er in Fig. 2 in ei- ' 
ner vergroBerten Darstellung gezeigt ist, handelt es sich um 
einen geschlossenen Behalter 2, wobei dem Behalter 2 eine 
dynamische Heizeinrichtung 3 zugeordnet ist. Der Reaktor' 
1 umfafit in seinem Deckel 4 drei Anschliisse 5, 6 und 7: 
tJber den AnschluB 5 wird die zu analysierende Probe zuge- 
fuhrt, Hierzu wird aus einem Probenbehalter 8 mittels An- 
saugkaniile 9 und Pumpe 10 uber ein Schleifenventil 11 die 
Probe in den Reaktor 1 in einer vorgegebenen Menge befbr- 
derl. Dariiberhinaus kann iiber das Schleifenventil 11 und 
eine weitere Pumpe 12 sowie ein Umsteuerventil 13 H2O 
und/oder HCl, in jeweiligen Behaltern 14 und 15 bevorratet, 
eingefiihrt werden. Mit dem Bezugszeichen 32 ist ein AblaB 
des Schleifenventils 11 bezeichnet: Mit dem Schleifenventil 
kann der AnschluB 5 wahlweise auch verschlosscn werden. 
Der AnschluB 6 des Reaktors 1 dient zur Zufiihrung von 
Luft Oder O2, wobei in diese Zufiihrleitung ein Absperrven- 
til 16, ein Manometer 17 und ein Str5mungsmesser 18 ein- 
gebaut sind, um die Zugabe von Luft und/oder O2 definiert 
zu dosieren. Die Zufiihrleitung erstreckt sich bis in den Be- 
reich oberhalb des Bodcns des Behalters 2. 

Wie in Fig, 2 zu erkennen ist, in der der Reaktor 1 etwa 
maBstabsgerecht dargestellt ist, ist in dem Behalter 2 des Re- 
aktors 1 im Bereich dessen Bodens zunachst eine Schicht 19 
aus Katalysator/ Absorbermaterial eingefiillt, wobei es sich 
hierbei bevorzugt um WO3 handelt. Oberhalb dieser Schicht 
19 ist Mineralwolle 20 eingefiillt, die zusatzliches Katalysa- 
tormaterial in Form von Platin enthalt. 

Die in den Reaktor 1 iiber den AnschluB 5 und das sich 
daran anschlieSende Zufuhrrohr 21, das vorzugsweise aus 
einem Platin-Iridium-Material besteht, wird die erforderli- 
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che Menge an Probenmaterial eingefullt, und zwar in den 
Bereich des Bodens, in dera die Schicht 19 angeordnet ist. 
Danach wird die Heizeinrichtung 3 betStigt, um zunMchstbei 
Temperaturen von etwa 100**C die Proben-Subslanz-Menge 
zu irocknen und anschlieBend bei 900 bis 1200**C zu ver- 5 
brennen. Bei dem Katalysator/Absorber auf dem Boden des 
Behalters (Schicht 19) handelt es sich vorzugsweise um 
WO3, das den Vorteil hat, daB die Oxidation unterstvitzt 
wird, Alkalien gebunden werden und die Freisetzung von 
CO2 aus Karbonaten beschleunigt wird. 10 

Die Verbrennungsgase konnen dann, nach einer dynami- 
schen Verbrennung, unter definierter Einstellung cines Tem- 
peraturprofils, mit dem die Heizeinrichtung betrieben wird, 
iiber den AnschluB 7 einem Luftkuhler 22, gegebenenfalls 
unter Zwischenschaltung einer nicht naher daigestellten IS 
Nachoxidation, zugefuhrt werden. In dem Kuhler, der auch 
als Kondensorbezeichnet werden kann, erfolgt eine Wasser- 
abscheidung, wobei die auskondensierte Feuchtigkeit iiber 
einen AblaB, mit dem Bezugszeichen 23 bezeichnet, abge- 
lassen werden kann. Dieser Kuhler 22 kann zusatzlich iiber 20 
einen Ventilator bzw. ein Geblase24 gekuhlt werden. Hierzu 
wird die kiihlende Luft des Ventilators 24 iiber einen Schie- 
ber bzw. ein Ablenkteil 26 in einer Stellung, wie sie in Fig. 1 
gezeigt ist, in Richtung des Kondensators 22 umgelenkt. AI- 
temativ kann aber der Ventilator 24 auch dazu verwendet 25 
werden, die Heizeinrichtung 2 bzw. den Reaktor 1 selbst zu 
kiahlen, wobei dann das Ablenkteil 26 in Richtung des Dop- 
pelpfeils 25 nach oben verscboben wird, so daB die Luflstro- 
mung des Ventilators 24 unmiltelbar auf die Heizeinrichtung 
gefiihrt wird. Hierdurch kann das Temperaturprofil schnell 30 
unter Zwangskiihlung der Heizeinrichtung des Reaktors zu 
niedrigen Temperaturen bin verandert werden, d. h. zwi- 
schen den einzelnen AnalysevorgSngen kann der Reaktor 1 
schnell abgekiihlt werden. 

Von dem Kiihler bzw. Kondensor 22 werden dann die 35 
Verbrennungsgase iiber eine Silberwolle enthaltende Ein- 
richtung 27 gefuhrt, um dort Halogene zu absorbieren. Der 
Einrichtung 27 ist ein Membranschlauch 28 nachgeordnet, 
der zur Gastrocknung dient. Von dem Membranschlauch 28 
werden dann die Verbrennungsgase einem DurchfluBregler 40 
29 und einem Infrarot-Photometer 30 zur Analyse zuge- 
fiihrt. Die Analysedaten konnen uber einen PC 31 aufge- 
zeichnet und ausgewertet werden. 

Der PC 31 enthalt auch Tern per aturregelkurven, um die 
Heizeinrichtung 2 des Reaktors 1, den jeweiligen Analyse- 45 
vorgangen, die durchgefuhrl werden sollen, entsprechend 
anzusteuem. Weiterhin werden mil dem PC 31 die jeweili- 
gen Ventile sowie die Pumpen und sonstige Einrichtungen 
angesteuert, um die einzelnen Analysevorgange zu steuem 
und zu regehi. 50 

Der Reaktor-Behalter 2 ist ein Metall- (Nickel, Edelstahl 
Oder Platin) und/oder Keramik- bzw. Quarz-Hegcl. 

Aufgrund des Reaktors 1 in Form eines geschlossenen 
Behalters, der seine Anschliisse an der Oberseite besitzt« in 
Verbindung mit einer dynamischen Tfemperaturregelung 55 
werden folgende Vorteile erreicht: 

- alle typischen Analysenmodi (TC, TOC, NPOC, 
TIC, POC u. a.) konnen in einem Reaktor ablaufen 

- leichle und schnelle Reinigung des Reaktors 60 

- Analyse von FlUssigkeiten und Feststoffen in einem 
Reaktor ohne Umbau moglich 

- Ausschaltung der Verstopfungsgefahr z. B, bei stark 
salzhalligen Proben 

- Entfall eines groBen Verbrennungs- und Nachver- 65 
brennungsofens 

- Entfall einer groBen Zahl von Ventiien sowie Riis- 
sigkeits- und Gasleitungen bzw. einfacher und preis- 
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giinstiger Aufbau moglich ohne Einschrankung der 
Analysenfunktionen 

- Analyse stark saiz- und partikelhaltiger Proben m5g- 
lich. 



Patentansprliche 

1 . Vorrichtung zur Elementar-Analytik fur die Bestim- 
mung von Kohlenstoff, Stickstoff, Schwefel und/oder 
Halogenen fliissiger und/oder fester Proben-Substan- 
zen mit einer Verbrennungseinrichtung, die einen An- 
schluB zur Eingabe von Proben-Substanz-Mengen und/ 
Oder Saure und/oder Wasser, einen AnschluB zur Sau- 
erstoff-Zufiihr sowie einen AnschluB fur die Abfuhr 
von Verbrennungsgasen sowie eine Heizeinrichtung 
aufweist, dadurdi gekennzeichnet, daB die Verbren- 
nungseinrichtung als Reaktor (1) mit einem geschlos- 
senen Behalter (2) ausgebildet ist, wobei der Behalter 
(2) an seiner Oberseite zumindest den AnschluB (7) fur 
die Abfuhr der Verbrennungsgase aufweist und wobei 
zumindest die Sauerstoff-Zufuhr (6) und der AnschluB 
(5) fiir die Eingabe des Probenmaterials verschlieBbar 
sind. 

2. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB auf dem Boden des Behalters (3) ein Ka- 
talysator/Absorbermaterial (19) eingefiillt ist. 

3. Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB in dem Behalter, oberhalb des Katalysa- - 
tor/Absorbermaterials, Mineralwolle (20) mit Kataly^ 
satormaterial eingefiillt ist. 

4. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 3, da-, 
durch gekennzeichnet, daB der AnschluB (5) fur die 
Eingabe von Probenmaterial und Saure und/oder Was- 
ser ein Zufuhr-Rohrchen (21) aufweist, dessen Ende 
bis in den unteren Bereich des Reaklor-B eh alters (2) 
reicht, 

5. Vorrichtung nach Anspruch 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Zufuhr-R5hrchen (21) aus Platin-Irri- ' 
dum gebildet ist. 

6. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 5, da-' 
durch gekennzeichnet, daB die Heizeinrichtung (3) in 
ihrer Temperatur regelbar ist. 

7. Vorrichtung nach Anspruch 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB eine Speichereinrichtung (31) vorgese- 
hen ist, in der verschiedene, bestimmte Analysenvor- 
gange zugeordneten Tcmperaturregelkurven gespei- 
chert sind. 

8. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 7, da- 
durch gekennzeichnet, daB AnschluB (5) zur Eingabe 
von Proben-Substanz-Mengen und/oder Saure und/ 
oder Wasser eine ansteuerbare Dosiereinrichtung (10, 
U, 12, 13) zugeordnet ist. 

9. Vorrichtung nach Anspruch 8, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Dosiereinrichtung den Eingabe- An- 
schluB (5) wahlweise mit einem Probenmaterial-\forrat 
(8), einem Wasser- Vorrat (14) oder einem Saure- Vorrat 
(15) verbindbar ist. 

10. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 9, da- 
durch gekennzeichnet, daB dem Abfuhr-AnschluB (7) 
ein Wasserkondensor (22) nachgeordnet ist. 

11. Vorrichtung nach Anspruch 10, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB dem Wasserkondensor (22) eine Silber- 
wolle enthaltende Einrichtung (27) nachgeordnet ist. 

12. Vorrichtung nach Anspruch 11, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Silberwolle enthaltenden Einrichtung 
(27) eine IVocknungseinrichtung (28) nachgeordnet ist. 

13. Vorrichtung nach Anspruch 12, dadurch gekenn- 
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zeichnet, daB die TVocknungseinrichtung einen Mein- 
branschlauch (28) umfaBt. 

14. Vorrichtung nach Anspmch 13, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB dem Membranschiauch (28) ein Durch- 
fiuBregler (29) und ein Infrarot-Photometer (30) nach- 5 
geordnet sind. 

15. Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 14, 
dadurch gekennzeichnet, daB der Reaktor-Behalter (2) 
mit einem Deckel (4) venschlossen ist, wobei in dem 
Deckel (4) alle Anschlusse (5, 6, 7) fur Zufuhr und Ab- lO 
fuhr angeordnet sind. 

16. Verfahren zur Elementar-Analytik fur die Bestim- 
mung von Kohlenstoff, Stickstoff, Schwefel und/oder 
Halogenen -flussiger und/oder fester Proben-Substan- 
zen, wobei einer Verbrennungseinrichtung Proben- 15 
Substanz-Mengen und/oder Saure und/oder Wasser so- 
wie Sauerstoff in dosierten Mengen zugefuhrt wenden. 
wobei in der Verbrennungseinrichtung die Proben-Sub- 
stanz-Mengen getrocknet und verbrannt und in einer 
der Verbrennungseinrichtung nachgeordneten Analy- 20 
seeinrichtung analysiert werden, dadurch gekennzeich- 
net, daB die Trocknung und Verbrennung der zu unter- 
suchenden Substanzen in einem Reaktor mit einem ge- 
schlossenen BchSlter erfolgt, wobei die Verdampfungs- 
und Verbrennungsgase im Bereich der Oberseite des 25 
Reaktor-Behalters zur Analyse abgefiihrt werden. 

17. Verfahren nach Anspruch 16, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Zufuhr der Proben>Substanz-Mengen 
ebenso wie die Zufuhr von Sauerstoff oder syntheti- 
scher Luft als Oxidationsmittel und Tragergas uber ein 30 
Rohrchen in den unteren Teil des Reaktor-Behalter er- 
folgt. 

18. Verfahren nach Anspruch 16 oder 17, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB wahrend der Trocknung und Ver- 
brennung der Proben-Substanz-Menge jeweils die 35 
Heizeinrichtung entsprechend einzelnen Analysenvor- 
gangen zugeordneten Temperaturregelkurven geregelt 
wird. 

19. Verfahren nach Anspruch 18, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB fur die Temperaturregelung auf in einer 40 
Speichereinrichtung gespeicherten Tbmperaturregcl- 
kurven zugegriffen wird, die entsprechend den erfor- 
derlichen Analy senvorgangen nacheinander abgerufen 
werden. 

20. Verfahren nach einem der Anspruche 16 bis 19, 45 
dadurch gekennzeichnet, daB die Eingabe von Proben- 
Substanz-Mengen und/oder Saure und/oder Wasser aus 
entsprechenden Vorraten uber eine ansteuerbare Do- 
siereinrichtung voi^enommen wird, 

21. Verfahren nach einem der Anspruche 16 bis 20, 50 
dadurch gekennzeichnet, daB der Reaktor-Behalter auf- 
einanderfolgend chargenweise bzw. im Batch-BeUieb 
mit Proben-Substanz-Mengen zur spezifischen Ana- 
lyse von Elementar-Bestandteilen geftillt wird. 

22. Verfahren nach einem der Anspruche 16 bis 21, 55 
dadurch gekennzeichnet, daB durch TYagergas, wie 
Sauerstoff, fliichtige organische Verbindungen aus ei- 
ner waBrigen Probe ausgetrieben, oxidiert und analy- 
siert werden, 

23. Verfahren nach einem der Anspruche 16 bis 21, 60 
dadurch gekennzeichnet, daB die Verdampfungspro- 
dukte und Verbrennungsgase im AnschluB an den Re- 
aktor-Behalter einem Kondensator zur Wasserabschei- 
dung zugefuhrt werden. 

24. Verfahren nach Anspruch 23, dadurch gekenn- 65 
zeichnet, daB die Verdampfungsprodukte und Verbren- 
nungsgase im AnschluB an den Kondensator durch eine 
mit Silberwolle gefullte Einrichtung zur Absorption 



von Halogenen hindurchgefiihrt werden. 

25. Verfahren nach Anspruch 24, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Verdampfungsprodukte und Verbren- 
nungsgase im AnschluB an die mit SilberwoUe gefUllte 
Einrichtung durch einen Membranschiauch zur Ga- 
strocknung hindurchgefiihrt werden. 

26. Verfahren nach Anspruch 25, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Verdampfungsprodukte und Verbren- 
nungsgase im AnschluB an den Membranschiauch ei- 
nem DurchfluBregler und einem Infrarot-Photometer 
zur Analyse zugefUhrt werden. 
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